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A dewatering composition comprises a solution of a surfactant in a mixture of a 
fluorinated solvent and a polyfluorinated alcohol of formula (I): 
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Rf-(CH2)n-0H(I) 
n = 1 or 2; and 

^^KStt water residues from solid surfaces particularly 
eleetroric mtotids tainted and integrated circuits), precision parts, glass substrates 
"ae™ sTll Aeronautical or medics, material, plastic material or any surface 
insoluble or not attacked by the composition. nrane-active 

nd no flash point. The polyfluorinated alcohol acts as a fe*»F* femed 
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(54) Compositions pour le sechage de surfaces solides 



(57) Une composition de sechage selon I'invention 
consiste en une solution d'un agent tensioactil dans le 
melange d'un hydrocarbure fluore et d'un alcool poly- 
fluor6 de forrnule : 



Rf-(CH 2 ) n -OH 



(I) 



dans laquelle n est egal a 1 ou 2 et Fit represente un 
radical perfluoroalkyle lineaire contenant de 4 a 8 ato- 
mes de carbone. 
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Descripti n 

ou medical. rf>n <siste a immerqer le substrat humide dans une solution 

Le precede usuel de dSmouillage des surfaces sondes consists J ™"B* , e so|vant organK , U9 couramment 

physiques proches de celles du CFC 113 et du HCFC 141b. 
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on tH„rFC ii3ouduHCFC141bparunhydrocarburefluor6teiqueceuxpr6cedemment 
CependantJeremplacementduCFC113oudUMUi-o i« up y compositions de 

pose unproblemedesecurite des installations : * d J no jJ^ F CH ,cH,OH)etplusgeneralementd-unalcool 
carbures fluores sans elfet nocil sur la couche d ' ozone ; |e demoui || a ge de surfaces solides. une 

de formule g6n6rale: 



Rf-(CH 2 ) n -OH 



(I) 
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nation (norme ASTM D 3828). lem P 6rature ambiante, ne doit pas contenir 
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n est Sal Un ateool polyfluore plus particulierement prefers est le tridecafluorooctanol (Ctf . 3 CH 2 CH 2 OH, c, apres 
TD T2 '™«n*M d'alcool DoMluore necessaire pour solubiliser complement regent tensioactil dans ta composition 
de ISC !Tn2E Peut vaner ^ *^ ^SSSSS 

les esters gras (par example, le caprylate de capry a mm . t Je cap addu its d'oxyde Methylene sur 
de formula genSrale : 

(RO) p (HO) 2 . p P0 2 H 00 

dans laque..e p est un nombre compris entre 1 et 2 et R designe un radical ^ °u ramKie. contenant de 1 
?18 Imes de carbone, avec un chlorure d'ammonium quatemaire de formule generale . 

dans laouel.e R' et R", identiques ou differents, represented chacun un atome d'hydrogene ou un radical alky.e ou 

ZZSSZ 1 a 4 atomes de ca,bone • et une amine ,,uor6e de 9 ' 
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Rp-X-NR 1 R 2 



(IV) 



473 £7! SI « inco-po.6 U pa. Com™ d„. k. bun* proc.es. on p,«e,0 pUMr. 

radical methyle, ou les produits commerciaux contenant majonta.remenl ces chlorures, 
50 - les amines fluor6es de formule : 

R F C 2 H 4 S0 2 NHCH 2 CH 2 CH 2 N(CH 3 ) 2 
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R F C 2 H 4 CONHCH 2 CH 2 CH 2 N(CH 3 ) 2 

Comma dans les composes de la technique anterieur . teneur en agent(s) te " s ^^ 
h« dimouillaae selon Invention peut varier dans de larges limites. Cette teneur est generalement faible (de 0,01 a 
0 5 %TS deTrtf ^ a 0,2 %) dans les compositions de demouillage pretes a Vemploi, ma.s elle peut 

Si iurfaces solides desque.les I'eau peut etre e.iminee au moyen d'une compos,Uon selon hnven kxi peuven 
etre triXerses. pourvu cependant que leur substance (verre. metal, matiere relractaire, mat.ere piastre,...) sort 
insoluble dans et inattaquable par le(s) solvant(s) fluore(s) de la composition selon ' "nventjon. _ 

Les exemples suivants illustrent I'inventton sans la limiter. Les agents tens,oactrfs cat.on.ques TA1 et TA2 ont ete 
prepares a partir des produits commerciaux suivants : 

. ariHebutvlDhosDhoricue (C 4 H 9 O) u (OH) 0 ^PO 2 H presentant les indices d'acidite suivants : 

acidite lorte : 0,566 equivalent pour 100 g 
acidite laible : 0,276 equivalent pour 100 g 

ce qui correspond a un melange contenant environ 40 % d'acide monobutylphosphorique et 60 % d'acide dibutyl- 
phosphorique. 

. Norarnium M2C : melange de dif!6rents homologues de lormule : 

n 2 U*(CH 3 ) 2 C\ e 
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dont la repartition des chaines grasses (FT) est la suivante : 
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o 8 


3% 


c 10 


6% 


C 12 


56% 


C14 


18% 


C 16 


10% 


C ie sature* 


2% 


C 18 insatur6 


5% 



Ce produit commercial est a 75 % de matiere active et contient 0.161 equivalent chlorure pour 100 g. 
Preparation de regent t ensloactll TA1 

Dans 150 g de HCFC 141b, on ajoute successivement et sous agitation 2.69g g d'acide butylphosphorique 3 91 
o (soit 7 6 meq ) de famine fluorea C 6 F 13 C 2 H 4 S0 2 NHCH 2 CH 2 CH 2 N(CH 3 ) 2 , 3 g d'une solution methanol.que a 10% 

'yd^ 

immediate d'un precipite de chlorure de sodium qu'on elimine par nitration (po,ds de NaCi ^,.04 g). 

Apres elimination du precipite de chlorure de sodium, le filtrat est ensu,te evapore a sec a 110 C en etuve. On 
obtient ainsi 14,8 g d'agent tenstoactif TA1. 

Preparation de t'aqent tensloactH TA2 

Onoperecommeprecedemmentmaisenremp^^^ 
.•etape Sale d'evaporation a sec. On obtient ainsi une solution a environ 5 % d'agent tens.oacfl TA2 dans le TDFO. 

FXEMPIE1 

On prepare une solution de demouillage en dissolvant 100 mg d'agent tensioactil TA1 dans un melange d I 95 ^g 
de H°C 355 m,c e! 5 g de TDFO, puis on introduit cette solution dans un becher place dans une petrte cuv a ultras ns 
BRANSON 2200. 
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Une grille en inox de 20 x 50 mm. prealablement mouillee par immersion dans I'eau. est ensuite plongee dans la 
I'eau n'est que de 60 % et 72 % respectivement. 

FXFMPLE2 

On prepare une soiution de demouillage en melangeant 1 g de la solution a 5 % d'age ,nt tenstoactif TA2 et 99 g 
de H?C aS On obtient ainsi une solute de demoui.lage a 500 ppm d-agenttensioact,tTA2quel'on ut.hsecomme 

^rTnti^ 

dans un melange de 99 g de HFC 365 mfc et 1 g de TDFO. 

On opere comme a I'exemple 2, mais en remplacant le solvant HFC 365 mtc par d'autres soK/ants fluores. Les 
conditions operators et les resultats sont rassembles dans le tableau suivant. 
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I Exemple 



3 
4 
5 
6 
7 
8 
9 

10 
11 



Solvant 



347 mcf 
C 4 FgCH=CH2 
C4FgCH=CH2 
C4F9CH2CH3 
C4F9CH2CH3 

C6F13H 
PF 5060 

PF 5052 

43-10 mee 



(%) 
98 
95 
99 
99 
98 
98 
99 
99 



% de TDFO 



2 
5 
1 
1 
2 
2 
1 
1 
2 



TA2 (ppm) 



500 
1000 
500 
500 
500 
500 
500 
500 
500 



Eau ellminee (%) 



93 
92 
95 
91 
92 
91 
92 
94 
94 



so 



ss 



FYFMPLE 12 

SSfS^Imi^ de 80 g de HFC 365 mfc et 20 g de PFR Le taux d-e.im.nat.on de I'eau est 95 %. 
FXFMPLg 18 

On ooere comme a I'exemple 1, mais en utilisant une solution de demouillage obtenue en dissolyant dans un 
me .ange de 90 gT^FC 365 n5c et 10 g de TDF0 100 mg de N. N '-dio,eoy..N^.ey.-propylenedem,ne (c.-apres ten- 
sioactif TA3) Le taux d'elimination de I'eau est 91 %. 

Si on remplace le TDFO par la meme quantite (10 g) de PFP, le taux d'elim.nat.on de I'eau est de 93 /.. 

F VFMPI g 14 

nn r**re rnmme k I'exemDle 1 mais en utilisant une solution de ddmouillage obtenue en dissolvant dans un 
melangi T» ^9 de HFC S mtc et Toe TDF0 100 mg de ,'adduitde 6 moles d'oxyde d'ethy.ene sur une mole de 

T ^°io" 

d'elimination de I'eau est egalement de 90 %. 
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fXFMPl FS1Sfl18 

de I'un des agents tensioactifs suivants : 

TA4 = C 6 F 13 C 2 H 4 (CX; 2 H 4 ) 6 OH 
TA5 = C 8 F 17 C 2 H 4 N(C 2 H 4 OH) 2 
TA6 = C 6 F 13 C 2 H 4 S0 2 NHCH 2 CH 2 CH 2 N(CH 3 ) 2 
TA7 = C 6 F 13 C 2 H 4 S0 3 H. H 2 NCH 2 CH(C 2 H 5 )C 4 H 9 
Les resultats obtenus sont rassembles dans le tableau suivant. 



Exemple 


Agent tens ioactif 


Eau eliminee (%) | 


15 


TA4 


93 


16 


TA5 


93 


17 


TA6 


93 


18 


TA7 


95 || 



f YFMPLE 19 
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Dans les bacs de demouillage et de decantation d'une machine de sechage de 33 litres de capacite on charge 



devaluation de la performance de sechage a ete effectuee de la facon survante : determinee 
i a nrille est ensuite immergee dans 100 g d'ethanol absolu dont la teneur en eau a prealablement ete ^terminee 

de i'eau. 

Revendications 

1. composition de demouillage, caracterisee en ce qu'e.le consiste en une solution tfau mojs un agent tenstoactif 
dans un melange d'au moins un solvant fluore et d'au moms un alcool polyfluore de lormule . 



R1-(CH 2 ) n -OH 



0) 



dans laquelle n est egal a 1 ou 2 et Rf represents un radteal perfluoroa.Ky.e lineaire ou ramifie contenant de 4 a 
8 atomes de carbone. 

2. Composition salon la revendcation 1 contenant au moins un ateool de formule (I) dans laquelle n est egal a 2. 

3. Composition selon .a revendicatton 1 dans laquelle falcoo, de formule (!) est le tridecaf.uorooctano. 
(C 6 F 13 CH 2 CH 2 0H). 

4. Composition seton Tune des revendications 1 k 3 dans laquelle le solvant fluore a un point d'ebullition normal 
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compris entre 20 et 100°C, de preference entre 30 et 75°C. 

5. Composition selon la revendication 4 dans laquelle le solvant fluore est un hydrocarbure fluore, sature ou insature, 
contenant de 3 k 6 atomes de carbone. 

6. Composition selon la revendication 4 ou 5 dans laquelle rhydrocarbure fluore est choisi parmi 
fluorobutane, le 1,1,1.2.2,4.4-heptafluorobutane, le 1.1,1 ,2.3.4,4,5.5,5-decafluoropentane. le .1.1,2 2.3.3 4 4-no- 
nalorohexane. le 1 H-perfluorohexane. le n-perfluorohexane. le (perfluorobutyl)-ethylene. et ta perf.uoro-(methyl- 
morpholine). 

7 Composition selon I'une des revendic^^ 

obtenu par reaction d'un acide mono- ou di-alkylphosphorique de formule generate : 



25 



(RO) p (HO) 2 . p P0 2 H 



(H) 



dans laquelle p est un nombre altont de 1 a 2 et R designe un radical alkyle. lineaire ou ramifie, contenant de 1 a 
18 atomes de carbone, avec un chlorure d'ammonium quaternaire de formule : 



R' 2 N®R' 2 Cl® 



(III) 



dans laquelle R' et R'. identiques ou differents, representent chacun un atome d'hydrog&ne ou un radical alkyle 
ou hydroxyalkyle contenant 1 a 4 atomes de carbone. et une amine fluoree de formule generate : 

R F -X-NR 1 R 2 M 

dans laquelle R F represents un radical perfluoroalkyle lineaire contenant de 2 a 20 atomes de carbone X repre- 
sents un pont divalent, et les symboles R« et R*. identiques ou differents, representent chacun un atome d hydra- 
gene ou un radical alkyle ou hydroxyalkyle contenant 1 a 4 atomes de carbone. 

8. Composition selon la revendication 7 dans laquelle R est un radical butyle, hexyte. <*tyle ou tricte- 
cyle R' est un radical dodecyle ou octadecyle. R- est un radical methyle X est un pont 

35 -CH 2 CH 2 S0 2 NHCH 2 CH 2 CH 2 - ou C 2 H 4 CONHCH 2 CH 2 CH 2 - et W et R* sont des radeaux methyle. 

9. Composition selon I'une des revendications 1 a 8 dans laquelle la teneur en alcool(s) polyfluore(s) est comprise 
entre 0,1 et 30 % en poids. de preference entre 0,5 et 5 %. 

"0 to. Composition selon I'une des revendications 1 a 9 dans laquelle la teneur en agent(s) tensio-actif(s) est comprise 
entre 0,01 et 0,5 % en poids, de preference entre 0,4 et 0.2 %. 

1 1 . Composition selon I'une des revendications 1 a 9 sous forme de concentre contenant jusqu'a 30 % en poids d'agent 
(s) tensio-actif(s). 

12. Utilisation d'une composition selon I'une des revendications 1 a 10 pour le demouillage de surfaces solides. 
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